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Actualizacion
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C23H28C|N305S PM: 494,00 10238-
21-8

Sinonimia - Gliburida.

Definicion - Glibenclamida es 5-Cloro-N-
[2-[4-
[[[(ciclohexilamino)carbonillamino]sulfonil]fe
nil] etil]-2-metoxibenzamida. Debe contener no
menos de 99,0 por ciento y no més de 101,0 por
ciento de Ca3H2sCIN3OsS, calculado sobre la
sustancia seca y debe cumplir con las siguientes
especificaciones.

Caracteres generales - Polvo cristalino
blanco o casi blanco. Se disuelve en soluciones
diluidas de hidréxidos alcalinos.
Moderadamente soluble en cloruro de metileno;
poco soluble en alcohol y metanol;
practicamente insoluble en agua y éter.

Presenta polimorfismo.

Sustancia de referencia -
Glibenclamida SRFA.

CONSERVACION
En envases de cierre perfecto.
ENSAYOS

Identificacion

A - Absorcién infrarroja <460>. En fase
solida.

[NOTA: si el espectro obtenido en fase
solida presenta diferencias con respecto al
estandar, disolver por separado la sustancia en
ensayo Yy la sustancia de referencia en metanol,
dejar evaporar hasta sequedad, sacar entre 100 y
105 °C y registrar nuevamente los espectros].

B - Absorcion ultravioleta <470>.

Solucion muestra - Pesar exactamente
alrededor de 50 mg de Glibenclamida, transferir
a un matraz aforado de 50 mL, disolver en
metanol y completar a volumen. Transferir 10
mL de esta solucion a un matraz aforado de 100
mL, agregar 1,0 mL de una solucién de acido

45
46
47
48
49
50

51
52

53
54
55

56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95

ANMAT-MED-FPA
180-00

clorhidrico 1 M y completar a volumen con
metanol.

Examinar entre 220 y 350nm. Las
absortividades a 275 y 300 nm, calculadas sobre
la sustancia seca, no deben diferir en mas de 3,0
%.

Determinacion del punto de fusion <260>
Entre 169y 174 °C.

Determinacion del residuo de ignicion
<270>
No més de 0,5 %.

Pureza cromatografica

Sistema cromatografico - Emplear un
equipo para cromatografia de liquidos con un
detector ultravioleta ajustado a 254 nm y una
columna de 25cmx4,6mm con fase
estacionaria constituida por octilsilano unido
guimicamente a particulas totalmente porosas de
silice de 3 a 10 um de diametro. El caudal debe
ser aproximadamente 2,0 mL por minuto.

Fase movil - Disolver 2,6 g de fosfato
monobasico de amonio en 450 mL de agua y
agregar 550 mL de acetonitrilo.  Filtrar y
desgasificar. Ajustar a pH 5,2 £ 0,3 con acido
fosférico o hidroxido de sodio. Hacer los ajustes
necesarios (ver Aptitud del sistema en 100.
Cromatografia).

Solucion muestra -  Pesar exactamente
alrededor de 35 mg de Glibenclamida, transferir
a un matraz aforado de 50 mL, disolver con
agitacion en una mezcla de acetonitrilo y agua
(10:4) y completar a volumen con el mismo
solvente.

Aptitud del sistema (ver 100.
Cromatografia) - Cromatografiar la Solucién
muestra y registrar las respuestas de los picos
segun se indica en Procedimiento: la eficiencia
de la columna no debe ser menor de 3.500 platos
tedricos.

Procedimiento - Inyectar en el cromatdgrafo
aproximadamente 20 pL de la Solucién muestra,
registrar el cromatograma y medir las respuestas
de los picos principales. Calcular el porcentaje
de cada impureza en la porcion de
Glibenclamida en ensayo, en relacion a la suma
de las respuestas de todos los picos. No debe
contener mas de 1,5 % de cualquier impureza
que eluya antes que glibenclamida, no debe
contener mas de 0,5% de cualquier otra
impureza individual y no debe contener mas de
2,0 % de impurezas totales.
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Limite de metales pesados <590>
Método Il. No més de 0,002 %.

Pérdida por secado <680>
Secar a 105 °C durante 6 horas: no debe
perder méas de 1,0 % de su peso.

VALORACION

Pesar exactamente alrededor de 400 mg de
Glibenclamida, disolver en 100 mL de alcohol y
calentar suavemente para favorecer la
disolucion.  Titular con hidroxido de sodio
0,1M (SV) determinando el punto final
potenciométricamente (ver 780. Volumetria).
Realizar una determinacién con un blanco y
hacer las correcciones necesarias (ver 780.
Volumetria). Cada ml de hidroxido de sodio
0,1 M equivale a 49,40 mg de Cz3H25CIN30sS.
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